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Resum 
En aquest annex s’aprofundeix en la descripció dels dos aparells d’anàlisi tèrmica utilitzats, 
així com de la seva posada en marxa. 
També s’adjunta les fitxes de seguretat dels dos compostos estudiats, facilitades pel 
proveïdor Sigma-Aldrich. 
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A. Calorímetre diferencial a pressió normal 
En aquest treball s’utilitza el calorímetre DSC flux de calor model Q100 DSC de l’empresa 
TA instruments, disponible al Laboratori de Caracterització de Materials (figura A.1). Permet 
mesurar canvi d’entalpies en un rang de temperatures de -150 a 600ºC. 
Consta de les següents parts: 
 Forn calorimètric: Recinte on es situen mostra i referència. També conté els 
termoparells, encarregats de mesurar les temperatures de mostra i referència. 
 Sistema calentament-refredament: Dispositiu extern, també anomenat resistència o 
intracooler, encarregat d’escalfar o refredar el forn a la potència necessària per a 
aconseguir la velocitat programada.  
 Processador de dades: Encarregat del control de l’aparell i l’adquisició de dades. 
 Gasos de purga: Gasos encarregats de purgar els volàtils del sistema per tal de 
reduir la contaminació ambient (figura A.1). També eviten els corrents de convecció 
interna i la formació de gel a baixes temperatures. Formen una atmosfera activa, fet 
que redueix el soroll de fons en les mesures. Els gasos de purga utilitzats 
s’emmagatzemen en unes bombones, i són l’heli i el nitrogen. 
 
 
 
 
 
 
 
Figura A.1 A l'esquerra, DSC flux de calor Q100. A la dreta, bombones amb els gasos de purga 
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A.1. Preparació de la mostra 
La mostra es col·loca en unes càpsules d’alumini que consten de dues parts: la base i la 
tapa. Tenen una capacitat de 10µL (figura A.2). 
 
Figura A.2 Gresols per a mesures per DSC 
Per a saber la massa de la mostra es segueixen els següents passos: 
 Es pesa base i tapa de la càpsula, sense la mostra, en una balança (figura A.3). 
Aquesta té una precisió de 0,01mg. 
 Es col·loca la mostra a la càpsula amb l’ajuda d’una espàtula. La massa 
aproximada a col·locar és d’entre 1mg i 5mg. 
 Es tanca la càpsula de forma hermètica amb l’ajuda d’un premsador (figura A.3). 
 Es pesa un altre cop a la balança. La massa de la mostra serà, doncs, la resta entre 
aquesta mesura i la realitzada en el primer punt.   
 
 
 
 
 
 
 
 
Figura A.3 A l’esquerra, fotografia de la balança. A la dreta, fotografia del premsador utilitzat. 
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A.2. Anàlisi 
Per a dur a terme el programa tèrmic, primer de tot s’ha d’encendre la màquina i obrir les 
claus de pas de les bombones on s’emmagatzemen els corrents de purga (figura A.1). 
A continuació es situa mostra i referència al forn calorimètric, que s’obra de manera 
automàtica seleccionant els comandaments de la pantalla tàctil de l’aparell. Com que el 
signe de la diferència de temperatures determina si es tracta d’una transformació 
exotèrmica o endotèrmica, hi ha d’haver una posició prefixada per a la mostra i la 
referència. En aquest cas, la referència es situa sobre el termoparell de l’esquerra (figura 
A.4).  
 
Figura A.4 Posició de mostra i referència al forn calorimètric 
Després es determina el programa tèrmic a realizar. S’utilitza el Software de control Q100, 
dins de l’aplicació DSC and TGA- Q Series Explorer. El programa consta de dues 
pestanyes, Summary i Procedure. 
A la pestanya Summary (figura A.5) s’ha de definir el nom de la mostra (Sample Name) i la 
seva massa, així com el nom amb el que es vol guardar el termograma. També es pot 
afegir qualsevol comentari que es vulgui destacar.  
A la pestanya Procedure s’ha de definir el programa tèrmic. Aquest ha de començar 
sempre definint la velocitat de flux i obrint els corrents de purga. A part d’això, es pot utilitzar 
l’ordre d’Equilibrate, que consisteix en arribar a una temperatura fixada a la major velocitat 
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possible, definir rampes d’escalfament o refredament a la velocitat desitjada o realitzar 
processos isotèrmics (Isothermal) d’un temps concret. L’emmagatzament de dades ve 
determinat per la funció de Data Storage (on i off). Al final de cada programa tèrmic s’ha de 
desactivar el corrent de purga, ja que l’aparell no ho fa automàticament. 
 
Figura A.5 Pestanya Summary del Software de control 
Per a començar el programa tèrmic s’ha de clicar el botó verd (Run). El programa calcula el 
temps de duració i va dibuixant el termograma. En qualsevol moment es pot parar el 
programa tèrmic amb el botó vermell (Stop) o passar a la següent comanda programada. 
Un cop ha finalitzat el programa, amb l’aplicació Universal Analysis es duu a terme el 
tractament de les dades. Tot i que té una gran varietat de funcions, la més utilitzada en 
aquest treball és la de calcular temperatura i entalpia de canvi de fases de la mostra. (figura 
A.6). 
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Figura A.6 Aparença del programa Universal Analysis 
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B. Analitzador tèrmic diferencial en funció de la 
pressió 
Al Laboratori de Caracterització de Materials hi ha dos analitzadors tèrmics diferencials, que 
es diferencien en el rang de temperatures amb les que treballen. Ambdos analitzadors han 
estat dissenyats i construits en anteriors projectes finals de carrera. En aquest treball 
només s’ha utilitzat l’analitzador tèrmic diferencial d’alta temperatura, per la qual cosa 
l’explicació es centrarà en aquest (figura B.1). 
 
Figura B.1 Analitzador tèrmic diferencial en funció de la pressió. Numeració: 1-Ordinador per a 
l’adquisició de dades, 2-Bomba del circuit a pressió, 3-Controlador PID, 4-Recipient amb oli de 
silicona, 5-DTA d’alta temperatura, 6-Manganina, 7-Termo amb aigua i gel  
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S’utilitzen tres termoparells de cromel/alumel tipus K, que es connecten al circuit per a 
donar dues senyals de sortida. A la primera senyal s’obté el valor de la diferència de 
potencials entre mostra i referència. La conversió d’aquesta senyal diferencial a valors de 
temperatura es duu a terme mitjançant unes taules proporcionades pel fabricant. A la 
segona senyal s’obté la diferència de potencial entre la referència i una font de temperatura 
constant a 0ºC, plena d’una mescla d’aigua i gel. Com que la font es manté a 0ºC, la 
mesura obtinguda en la diferència correspon a la temperatura absoluta de la referència.  
El control i transmissió de pressió a l’interior del bloc calorimètric es duu a terme a través 
del circuit de pressió (figura B.2). 
 
Figura B.2 Esquema del circuit a pressió 
El líquid compressor, que inicialment està situat en el dipòsit, es transfereix a la bomba 
mitjançant la regulació de les vàlvules. La bomba és l’encarregada de comprimir i impulsar 
el líquid compressor, que es distribueix a través dels capil·lars per tot el circuit fins a exercir 
pressió a dins del bloc calorimètric. La pressió exercida es pot mesurar a través del 
manòmetre.  
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Per a que les mesures obtingudes siguin pràcticament isòbares s’ha d’utilitzar un líquid 
compressor que es mantingui en fase líquida en tot el rang de temperatura i pressió. El 
líquid utilitzat és un oli de silicona, que es manté en fase líquida fins a pressions de 3000 
bar i temperatures de 200ºC.  
El bloc calorimètric està fet d’un aliatge de Irimo-3, sotmès a tractaments metal·lúrgics per a 
donar-li la resistència necessària per a suportar tot el rang de pressions i temperatures. 
Està constituït per dos recintes, on es situen la mostra i la referència en unes càpsules de 
mesura fetes d’estany. Aquestes tenen un forat a la part inferior per a poder-hi introduir el 
termoparell (figura B.3). 
 
Figura B.3 Esquema de la càpsula i de la col·locació del termoparell 
El termoparell passa per dins d’un tub capil·lar d’1,6mm de diàmetre interior i surt per la part 
superior. A la part lateral del capil·lar hi ha una altra connexió, per on entren en contacte el 
líquid compressor i la mostra. Unit al capil·lar hi ha el pistó de Bridgman, que es cargola al 
recinte del bloc calorimètric (figura B.4). Aquest conté un anell constituït d’un material 
deformable (tefló) que sella el recinte al aplicar-li pressió i n’evita les pèrdues. 
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Figura B.4 Esquema del bloc calorimètric 
Per a rampes d’escalfament s’utilitza un control PID que envia una senyal de control a un 
relé que activa una resistència. Per a rampes de refredament, en canvi, s’utilitza un 
ventilador que en facilita la convecció.  
B.1. Preparació de la mostra 
Les cèl·lules de mesura utilitzades no són comercials i s’han de fabricar a través de gotes 
d’estany i de dos motlles dels que disposa el laboratori. Per fer-ho, cal seguir els següents 
passos: 
 S’escalfen els motlles fins a una temperatura superior a la de fusió de l’estany 
(figura B.5). 
 Amb els motlles encara al calefactor, es va introduint les gotes d’estany al forat fins 
a aproximadament la meitat de la seva capacitat. Un cop fet, es tapa el motlle amb 
la part superior i s’extreu del calefactor. 
 Un cop els motlles s’hagin refredat suficient, es descargolen i s’extreuen les 
cèl·lules de mesura amb l’ajuda d’un drap i unes pinces.  
Pág. 12  Annexos 
 
 A continuació es fa un forat a la part inferior de les cèl·lules amb l’ajuda d’un torn i 
es procedeix a omplir-les amb la mostra a analitzar. Les cèl·lules han d’estar 
completament plenes, per la qual cosa només es poden emplenar amb mostres 
líquides. Si la mostra és sòlida, s’utilitza un oli inert (per tal que no alteri els 
resultats) que permet omplir la cèl·lula per complet, evitant les bombolles d’aire.  
 Finalment, es sella la càpsula premsant la part oberta amb unes estenalles (figura 
B.5).  
 
 
 
 
 
 
 
Figura B.5 Esquerra, forn i motlles per a la fabricació de les cèl·lules de mesura. Dreta, procés del 
segellat de la càpsula 
B.2. Anàlisi 
El primer pas per a realitzar l’anàlisi tèrmica és col·locar la cèl·lula de mesura de la mostra 
dins del bloc calorimètric. La cèl·lula de referència es manté en tot moment a l’interior del 
bloc. A continuació s’omple d’aigua i gel la font de temperatura constant, per assegurar que 
en tot moment es mantingui a 0ºC. Després es col·loca un termòmetre de mercuri dins d’un 
recinte que té el bloc i es programa el PID, proporcionant la temperatura a la que es vol 
arribar i temps destinat per fer-ho. 
S’obra el programa i es comença a girar la bomba per a arribar a la pressió indicada. 
Aquest valor es mostra a la part inferior de la pantalla del programa. Finalment, es tria el 
temps de mostreig i s’activa el PID i l’adquisició de dades. Un cop el programa tèrmic hagi 
acabat, i a diferència del DSC, és l’usuari qui ha de parar l’adquisició, que es duria a terme 
indefinidament. El tractament de dades en aquest treball s’ha realitzat amb l’Excel. 
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C. Fitxa de seguretat del Metacetamol 
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D. Fitxa de seguretat de la Nimesulide 
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